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内 容 梗 概

真空熔解および真空熔解-一水素精錬による2種の高純度ニッケルにつき,400～7000Cの範囲で試験応

力2～8kg/皿m2,試験時間約170時間のクリープ試験を行い,そのクリープ特性を求めた｡この結果,こ

れら2種のニッケル間にほそのクリープ特性の差はなく,クリープの活性化エネルギーとしていずれも

61kcal/皿01が得られることが示された｡クリープによる金属組織の変化に関する観察を行い,すべり

帯,クラック,Sub-StruCtureおよびfine slipについての観察結果を記した｡

およびガス分析の 果を掲げる｡なお,舞l表にほ分光

1.緒 言

ニッケルは単体または合金として真空管用金属材料に

使用されるのみならず,超合金などの主成分として耐

材料にも広く使用される重要な金屑である.-て これらの材

料ではその高温

における機械的

憎三質,特にクリ

ープ特性が問題

とされるが,そ

の基本的成分で

ある純ニッケル

のクリープに関

してはあまり研

究されておら

ず,わずかに最

近米国標準局(1),

第1表

分析と化学分析との比較のため別の試料V4の分光,化

学およぴガス分析値を掲げてある｡さらに比較のため,

米国標準局(N且S･)と加州大学(C.U.)の使用材料の分

析倦も併載した｡(海 研究所(N.Rエ.)の材料ほC.U.

試 料 の 成 分 表

江:(+)(±)(tr.)(Y)は分光分析で(十)

数字は化学分析およぴガス分析結果である｡

海軍研究所(2)および加州大学(3)から

告が出されている程度(4)である｡しかもこれらの報告に

使用された材料も必ずしも高純度とはいえず,なんらか

の脱酸剤を含んでおり,かつその延凹三も十分でほないよ

さうである｡

ニッケルは純度を高めることにより,かえって高温に

おける脆性が現われやすい材料であるが(5)(6),日立製作

所中央研究所では還元性添加元素なしに十分延性のある

高純度ニッケルが得られるようになった｡そこでこの材

料につき,クリープ試験を行い,そのクリープ特性を

め,さらにクリーブにおける金属組織学的観察を行った｡

これらの結果について報告する｡.

2.試料および実験方法

2.1試 料

使用したニッケルほ日立製作所中央研究所において真

熔解により製造したもので,真空熔解のみのものを

NV,真空熔解中,水

号し,この2者を比

ものをNVH と付

した｡弟1表にこれらの分光分析
*

日立製作所中央研究所

の大なるものほど濃度は大で以下この順に少なく(ノ)は｢なし｣である｡

第1図 試料NVの焼鈍組織(7000Cx20時間)

(×72)

より供 されている)｡米国のものは鉱石の関係からCo

はきわめて少ないが,いずれもMnを添加してあること

に注目する必要がある｡

NV,NVHはともに熱問および冷問加工をうけ,最終

冷問加工度50%で1mmの板に仕上げられ,これより試

験片を採仮した｡NVほ7000Cx20時間,NVHは1,100CC
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第2図 試料NVHの焼鈍組織(1,1000Cxl時間)

(×38)
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第3図 試 験 片 寸 法

第2表 NVの試験条件(欄内の数字は試験片番号)

×1時間真空焼鈍を行ってから試験に使用した｡これら

の組織を弟l,2図に示す｡

2.2 実験装置

実験装置はさきに報告(7)したものを用いた(｣すなわ

ち,試験機の容量0.1t定応力装置付で雰囲気は窒素で

ある｡試験温度は白金抵抗ブリッジ式温度調節器を用い

て所定温度の±20C以内,試験片長さ方向の温度分布は

士20C以内におさまるよう調節した｡試験室は20±

<0.50Cの恒温妄を用いた｡伸びはチャック間の変化を

0.01mmダイアル･ゲージで読み,これを撮影機で兢秒

ないし10分の間隔で記録した｡試験片寸法ほ弟3図のと

おりである｡

2.3 実験方さ去

試験時間は10,000分(約170時間)を目標とし,NVに

ついてほ弟2表のような試験条件で,それぞれ1～7

回の試験を行った(欄中の数字ほ試験片番号である)｡

NVHについてほ500,600,7000C でそれぞれ応力4,
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第4図 NV,No.4133,6000C-4kg/皿皿2 の

クリープ曲練
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第5国 初期ひずみ(∈1)と温度との関係

5,6kg/mm2の9組の試験を行った｡

3.実 験 結 果

弟4図にクリープ曲線の一例としてNVの6000C-

4kg/mm2の実験結果を示す｡NVについて同一条件の

試験を数回くり返したのはデータがかなりばらついたた

めであるが,このばらつきは初期ひずみにおける分散と

準定常域におけるクリープ速度の分散とにわけて考える

ことができ,後者は比較的小さく,前者は大きい｡前者

は結晶粒の大さ,分布,方位などに関係し 鹸片の個性

によるところが大きいと考えられる｡いま負荷後1分の

伸びを三1として温度r(OK)に対してとれば弟5図を

得,これから各条件に対する適正な初期ひずみをうるこ
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とができる｡初期ひずみをこの値にとればクリープ曲線

ほ矛盾のない一般関係(第d図)を示す｡

弟7～9図はNVHのクリープ曲線を示す｡

.が

㌻
ち
＼
竜
)

璧

∠T

ゥJ

ヮ⊥

へ
巨
､
昌
一
彗

へ
∈
ミ
竃
)蟹

〃

〃

∩〃

･
ヽ

〃
♂

4.結果の
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第7図 NVHの5000Cにおけるクリープ曲線
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第8図 NVHの6000Cにおけるクリープ曲線
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検
ほ

酸無を繰曲

含と同じく(7)亡-ご0=Cわをもって近似

する｡ただし･,三は伸び(0.01mm),£0,

Cおよび乃は常数で,=′ま時間(min)

である｡才=10のときのCの価をClOと

する｡この操作の例をNVの600CC-4kg/

mm2の二つの実験データについて示し

たものが弟10図である｡NVおよぴ

NVHについて求めた恥ClOおよび乃の

価と 験温度あるいは応力との関係を弟

11～13図に示す｡黄7図に示したNVH

5000C-4kg/mm2 と
→5kg/mm2のクリ

ーブ曲線は矛盾するところがあり,これ

より求めた∈0,ClOおよび乃は信煩でき

ないが,これはNVとの比 のた軍)の

放であるので補足実験は行わなかった｡

策1lへ13図によってNV と NVH と

の比較,すなわち水素精錬の効 が判定

できるのであるが,NVが7000C,NVHが1,1000Cの

焼鈍であることを注意する必要がある㌔

*
初期の真空熔解ニッケルでは高温脆性が現われ

たため,NVでは7000Cで焼鈍Lた｡一般には1,100

～1,1500Cでクリープ用の焼鈍を行っており,NVで
は脆性が認められなかったのでNVHでほ1,1000C
を選んだ｡
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第10図 NV,6000C-4kg/mm2,No.4133 および

No.2022のクリープ曲線のこ一一;0=Cか=こよる近似

弟11図において10g三0-げ匿

線の傾斜がNVHの方が大な

ることは焼鈍による差異を示

すものであって,NVH のカ

が粒が大きく,かつ内部ひず

みも少ないためと考えられ

る.｡一方,舞12図ではlogClO

-一げ直線はNVとNVHとで

大差なく互に平行しており,

これは両者の純度がほとんど

同→であることを示してい

る｡なぜならばCは無酸素

において示されたようにクリ

ープ特性中,特にクリープの

活性化エネルギーに関係する

量であって,その意味でほ不
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第11国 ∈0とげ(kg/

m皿2)との関係

純物の影響を三｡,Cおよび乃のうち最も受けやすい量

と考えられるからである｡第】3図の循一丁曲線におい

てほNVHの方がNVよりも変化が少なく,これほ∈0が

NVHの方が大であったこととともに,NVHの組織が

より安定していることを示すものであって,無酸素銅の

クリープにおいて1,0000C焼鈍材が7000C焼鈍材よりも

£0が大きく,クリープ速度(犯,C特に循に支配され

る)が小さかったことと一致している｡これらからNV

とNVHとの実験結果の相異は本質的なものではなく,

焼鈍温度の相異のみが現われたものということができ

る｡したがって水 精錬を行わず真空熔解のみによって

十分延性のある高純度ニッケルが得られることがわか

るニ

2.1においても述べたように米国のニッケルにはMn

加されている｡Mnはニッケルの加工性を良好なら

しめることが知られており,高温の脆性をこれによって
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第12図 ClOとげ(kg/

mn2)との関係
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第14図 クリープ速度ご

と温度rとの関係

改善しようとしたものと推察される｡しかし C･U･で

は7000C-4kg/皿m2で7.5%,N.R.L.でほ800～1,1000C

で10%前後,4000Cで26%伸びているのに対L･て,こ

こでは7000Cで30%程度伸びたものがかなりある｡真

空管材料として使用する場合にはMnを忌避する場合も

あるから,Mnをまったく含まずにこの程度延性をもつ

高純度ニッケルが得られたことほ注目に価すると考えら

れる｡

弟14図はクリーブ曲 定常部分 のクリープ速度

(ひずみ/min)をほぼ一定と見なして,これを絶対温度



ッ ケ ル の ク リ ー フ 293

(
斗
)

膵
b
匝
鮭
コ
刃

白′〟〝

黒,〟〆〟

○∂身/加仰2
∵了

◇J

ロイ

＼
ヽ
ヽ

ヽ
＼

＼鼠 ＼芸
ヽ

守､､
＼

＼
＼

＼
＼_

急呈
守＼､

＼ヽ

∂仰が

＼＼
＼ヽ＼＼

＼-､ヽ

､､

転
_･

･∴
､

､､

温 度 (℃)

第15図 すべり帯間隔と温度との関係

の逆数に対してとったものである｡この直線の傾斜とし

てクリープの活性化エネルギー61kcal/nolを得る｡こ

れはニッケルの自己拡散の61～69kcal/mol(2)(8)(9)(10)に

一致する｡

5.金属組織の観察

クリープにおける金属組織学的な研究がクリーブ機構

を解明する重要な手がかりであり,これらに関する最近

の研究諸成果についてはさきに 者がその展望を行つ

た(11)｡ここではその線に沿って特に注目に価すると思

われる点を指摘する｡写真はクリープ試験後,軽い電解

研磨によって酸化被膜を落し,軽度の電解腐蝕を行って

ある｡切断して断面を観察したものはそのつど断ってあ

る｡また特に断らぬものはNVHについて写真である｡

5.】す べ リ 帯

すべり帯はもつとも一般的なものであるのでその写真

は示さない｡各条件におけるすべり滞間隔を温度に対し

てとったものが弟15図である｡すべり滞の発生は局所

性があり,したがってその間隔にもかなりの分散がある

が弟15図から間隔は通常いわれているように高温で大

きくならず,むしろ小さくなっている｡これほ試験温度

が低く,応力が高かったためと考えられ点もあるが,む

しろすべり帯間隔は温度のみの函数ではなくて,ひずみ

速度の函数とみるべきであることを示唆している｡

5.2 クラ ック

実験した範囲内ではクラックの多くは表面から発生し

第16図 NVH(5000C-6kg/mm2)のクラック

(×240)

第17図 NVH(5000C-6kg/mm2)のクラック

(×72)

第18図 NVH(6000C-6kg/mm2)のクラック

(×240)

ていることが断面の観察から知られる｡また発生する際

は全長にわたって均一に分布し,材質の均一性がうかが

われる｡表面においてはクラッ クは3 点に先発し,二

つの3重点間の最短距離,すなわち粒卿こ波及するもの

のようで,弟lる図はかかる粒界が単なる分離でなく,絞

りを生じつつ別れていることを示し,第17図ほ粒界面

における勇断によって分れていることを示す｡これらよ



294 昭和33年2月 日 立

第19図 NVH(700OC-6kg/mm2)のSub･StruCture

(×240)

第20図 NV(600DC-2kg/mm2)の結晶の分裂

(×110)

り高温の場合にもまだ粒内クラックも存在することほ弟

18図のクラックが粒内クラックの典型的な形状(12)をも

っていることから知られる｡また,これは木材に粒界脆

性のないことを示すものである｡

5.3 Sub-Struetqre

クリープにおいては 鹸温度,応力およびひずみ,した

がってひずみ速度および試験時間に応じて結晶はSub-

grainに分かれる｡これがクリープにおいてきわめて重

要な因子であることはさきに記した(11)｡弟19図は典型

的なSub-StruCtureを示したものである｡策20図ほ

NVにおける結晶の分裂過程を示したもので,写真の陰

影から周囲の粒の粒易郎こおける相対的なすべりが推定さ

れるDこの周囲相互のすべりが中央の粒の粒界3重点か

らそれぞれ粒の中心部に向う粒内の曲げを誘発し,この

曲った部分の幅ほ粒中心に近づくに従い狭くなり,1線

となって polygonwallを形成し,これが粒の中心に

おいて交わり粒の分裂が完成される｡同粒右上の粒界に

ほこれよりさらに微細な高次の粒界sub-StruCtureが

観察される｡このような三重点より粒内部に向う fold

(薮)が単なる表面現象でなく,粒の深部へも及ぶもので

あることは弟21図から知られる｡弟21図は切断した断

面の写真で三角形の粒の角隅より粒内へ向う線が研磨に

第40巻 第2号

第21図 NVH(7000C-4kg/mm2)の切断面に

おける三重点fold (×72)

第22図 NVH(6000C-5kg/mm2)の切断面に

おける粒界の二重化 (×72)

よっても残ることがわかる｡第22図も同じく断面の写

真であるが,中央の小粒の粒界が二重化していることが

示される｡一般に粒界の二重化ほ表面においてよく見ら

れる現象で元の粒界と新しい粒界がともに現われるもの

であるが,このような場合には研磨すれば元の粒界は消

え新粒界のみとなる｡ここに現われたのは研磨後の二重

化であって,これほ元の粒界と新粒界の問に粒界の移動

に伴う sub-grainの形式があり,これがクリープ応力

の影響を受けて方位を変じたため新旧雨粒界が現われた

ものと推定される.｡

5･4 Fine-Slip

第23図ほ三重点におけるfoldを示すものである(横

線ほ圧延痕)｡このfoldは細いこれと交叉する線をもつ

て示されている｡ほかの部分におけるこのような細線を

拡大すると弟24図のようになり,細線と同図中の自点

との関 性がうかがわれる｡この白点が再結晶核でない

ことほこれを水素焼鈍してもその大さを変えぬことから

明らかであり,腐蝕孔であると考えられる｡しかし別の写

真ではこの自点ほ必ずしも線分上にはなく明らかにはず

れたものである｡したがって腐蝕孔の連続したpolygon

Wallではない｡また幅をもたないことからkinkでもな

い0 これらからこの線分はfine slipであろうと推定さ
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第23囲 NVH(6000C-4kg/mm2)の三重点

fold と細線 (×240)

れる｡Grant(13)らほAlにおいて弟24図と似た写真を

撮り,これを酸化膜のクッラクであるとしている｡しか

し弟24図の試験片を水素気流中で6000Cxl時間焼鈍し

たところではこの線分に変化はなかった｡fold が前述

のように粒内の曲研こよる変形帯であり,これが粒内へ

も及んでいるところから考えればこの変形帯に交叉する

すべりが存在するはずで,ここに示した線分がこのすべ

りに相当する且ne silpであると考えることができる｡

五ne slip がクリープのひずみ機構の重要な国子(クリ

ープひずみの約兢を占める)としてMcLean(14)に観察

されて以来,その存在は承認されておりながらほかに観

察された例はあまりないようであるが,ここに得た例は

ほぼ丘ne slip であると考えてよかろう｡

る.結 R

以上高純度ニッケルのクリープ特性およびそのクリー

プによる金属組織の変化について記した｡すなわち使用

した材料はNi+Coで 99.99 の真空 解材および真空

熔解水素精錬材の2種であり,この両者を比較して本質

約なクリープ特性には のない

リーブ特性に関しては熔解中水

とを示し,これからク

を吹き込む必要はない

ものと判定した｡これらのクリープ曲線をご-ご0=C才■柁で

近似したときにはその常数三0,Cおよび乃はいずれも

試験温度および応力の函数である｡またクリープ速度と

温度との関係からクリープの活性化エネルギーを求める

と 61kcal/molとなった｡

金属組織の観察においてはすべり帯の間隔は試験温度

の上昇に従がって減少し,これからその間隔はひずみ速

度によって 化することが示唆された｡またクラックは

主として粒界において発生し,そのさい粒界は単なる分

離ではなく,絞りを生じて切れるかまたは勢断によって

すべるかであることが観察され,また粒内クラックも諷

められることから粒間の凝 力は粒内のそれと同等で粒

間脆性はまったくないことが知られた｡ニッケルのクリ

第24図 NVH(6000C-4kg/mm2)における

細線と自点 (×1,180)

ープによるSub-StruCtureの発生に関する観察ほ例が少

ないが(15),本実験では多数観察された｡またクリーブに

おける丘ne slip の観察例も少ないが,本実験において

ほ五ne sup と考えられる数例を認めた｡切断面の観察

からはfold が粒の深部にも及んでいることおよび粒界

の二重化も単に表面において認められるのみならず,試

験片の内部でも行われていることを示した｡

本実験は日立製作所茂原工場橋本,伊他山両博士の御

従温によりはじめられ,日立製作所中央研究所長菊田博

士ならびに南波,湯本博士の御指導をいただいた｡また

東京大学芥川,橋口両教授にも種々御指導と御教示を賜

わった｡ここに厚く感謝の意を表する次第である｡
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回転圧縮機の空気漏洩防止装置

回転圧縮機においてほ,ケーシングに偏心して取り付

けられたローター内の溝に装入された2枚の羽根はロー

ターが矢印のように回転した場合,遠心力により半径方

向に飛び出してこれらの羽根に区分された室の容積が漸

次減少するた捌こ,吸入口より吸入された空気を圧縮し

て排出口より送り出すものである｡この種型式の回転圧

縮機においてほ,羽根とケーシングとの接触を密にして

遊隙を生じないようにしないと空気が漏洩して高圧力を

得られない｡然して羽根先端とケーシングの弧面との間

に生ずる間隙は羽根に遠心力が作用するから密にして近

隣を生じないが,羽根の側面とケーシング端面との問の

!､:･J

接触は退院を生じやすい｡本発明はこの間隙をなくして

空気の漏洩を防止せんとしたものである｡各港内に2枚

の羽根A,Bを装入しこの羽根A,Bの内接面に互に反

対力向の懐斜を有する傾斜溝C,Dを設け,この丙満の

交叉点に重きピソを摺動自在に撰入したものである｡こ

のためロータ･-の回転によりピソの遠心力FVが作用

し,これが2偶の傾斜満C,Dにうけられるので2枚の

羽根は左右にFHなる力で押付けられ,図に示すように

羽根A,Bの側面はケーシングの左右端面に圧着しなが

ら摺動し,この部分における空気の漏洩をなくし性能の

よい圧縮を行うことができる｡
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